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Die Erfindting betrifft ein Verfahrexi zum Hydro- 
phobieren feinteiliger Kieselsaure in waBriger Phase. 
Die Hydrophobierung pulverformiger Kieselsaure 
durch Behandlung mit Alkyl-Chlorsilanen ist bekannt. 
Dabei setzt sich das Chlorsilan auch mit an der Ober- 5 
flache der Kieselsaure adsorbiertem Wasser unter Bil- 
dung von Salzsaure lun. Die so hydrophobierte Kie- 
selsaure muB anschlieBend von der gebildeten Salz- 
saure gereinigt werden. 

Die Hydrophobierung wurde ferner bei pulverfor- xo 
miger Kieselsaure mit Siliconolen vorgenommen. 
Dazu muli aber die trockene pulverformige Kiesel- 
saure in einer organisdien Fliissigkeit suspendiert 
werden. Bei Verwendung einer noch wasserhaltigen 
Kieselsaure mu6 diese vor der Behandlung mit Silicon- is 
61 mit einem organisdien Losungsmittel entwassert 
werden. In bei den Fallen wird das Siliconol in einem 
organisdien Losungsmittel gelost, das nach erfolgter 
Hydrophobierung der Elieselsaure abdestilliert wer- 
den muB. Diese Verfahren sind daher umstandlidi und ao 
kostspielig. 

Bei der Herstellung von Kautsdiukmisdiungen mit 
hellen Fiillstoffen wird der Fiillstoff, z. B. feinteilige 
Kieselsaure, in bekannter Weise innig mit Siliconol 
gemisdit. Bei diesem Vorgang wird eine vollstandige as 
Hydrophobierung jedoch nicht erreidit. Sie ist hier 
auch weder notwendig. noch beabsichtigt, da das Sili- 
conol hier lediglicfa als Mischtmgs- oder Aktivierungs- 
l>estandteil der Kautschukmischung vorliegt, der vor 
der Zugabe zum Kautschuk zweckmaBigerweise mit 30 
dem Fulls toff gemischt w^ird. 

Da bisher lediglich die Hydrophobierung von pul- 
verformiger Kieselsaure bzw. die von wasserhaltiger 
Kieselsaure nur nach vorhergehender Trocknung oder 
Aufschlammung in organisdien Lostmgsmitteln be- 35 
kaiint war, war es uberraschend, daB nach dem erfin- 
dungsgemkfien Verfahren die Hydrophobierung von 
Kieselsaure in waBriger Phase gelingt. 

Nach dem Verfahren der Erfindung wird die bei 
der Herstellung nach dem Filtrieren oder Zentrifu- 40 
gieren anfallende teigartige Kieselsaure ausgewaschen 
tmd alkalisch nachbehandelt. Dabei wird ein pg-Wert 
von 8 bis 12, vorzugsweise von 9 bis 10, eingestellt. 
Dann wird Siliconol oder eine Siliconolemulsion zu- 
^eniischt tmd nach dieser Behandlung die Masse z. B. ^5 
l>ei Temperaturen von 100 bis 120° C getrocknet. 
Xach dem Verfahren der Erfindung erfolgt die Zu- 
j;abe des Siliconols oder der Siliconolemulsion bei 
gleichzei tiger oder nach vorangegangener Verfliissi- 
gung des Filterkuchens bzw. des Zentrifugenriick- 50 
standes. Diese Verfiiissigung erfolgt durch Einwir- 
kung geeigneter mechanischer Krafte in dem oben an- 
gegebenen PH-Bereich. Der gewiinschte p^-Wert wird 
durch ZugaJje einer Alkali losung oder von waBrigera 
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Ammoniak erreicht. Die auf diese Weise mit Siliconol 
behandelte Kieselsaure kann nach einer vorteilhaften 
Ausfiihrungsform der Erfindung vor dem Trocknen 
durch Abpressen von iiberschiissiger Fliissigkeit be- 
freit werden. 

Die alkalische Nachbehandlung des ausgewasche- 
nen Kieselsaureteiges fiihrt zwar zu einer Herabset- 
zung der BET-Oberflache und damit zu einer Vermin- 
derung der Oberflachenaktivitat. Dies ist aber bei 
der Verwendung der hydrophobierten Kieselsaure als 
Fullstoff erwiinscht, denn Kieselsaurefiillstoffe mit 
einer Oberflache von etwa 150 bis 200 mVg bieten bei 
der Einarbeitung in Kautschuk oder andere El as to- 
mere verarbeitungstechnische Vorteile. 

Ein Beispiel soli das erfindungsgemaBe Verfahren 
erlautem : 

Ein Kieselsaure-Filterkuchen mit einem FeststoflE- 
gehalt von 17 Vo wird durch Auswaschen grundlich 
von Salzen befreit. Der ausgewascheneTeig mit einem 
pjj-Wert von 4 bis 5 wird mittels eines Lennart-Mi- 
schers verfliissigt tmd mit Natronlauge auf pg 9 bis 10 
eingestellt- Dann wird unter Riihren eine wafirige 
Siliconolemulsion in einer solchen Menge zugesetzt, 
daB 5 Teile Siliconol auf 100 Teile trockene Kiesel- 
saure kommen. AnschlieBend wird durch Abpressen 
das iiberschiissige Wasser entfemt tmd dann bei 
120° C getrocknet. Die so erhaltene Kieselsaure wird 
von Wasser nicht benetzt. Durch die alkalische Be- 
handlung sinkt die Oberflache der Kieselsaure von 
260 mVg auf 160 ra2/g, nach BET mit StickstoflF ge- 
messen. 

Die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren behan- 
delten Kieselsauren konnen iiberall dort mit Vorteil 
verwendet werden, wo es auf einen kleinen Benet- 
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zungswinkel der Kieselsaure gegenuber Wasser an- 
kommt, z. B. in Kabelmischungen, wasserbestandigen 
Vulkanisaten, als Verdickungsmittel fiirwasserbestan- 
dige Schmiermittel nnd Hautcreme. 

PATENTANSPHOCHE: 

1. Verfahren zum Hydrophobieren von Kiesel- 
saure mit Siliconol, dadurch gekennzeichnet, daB 
ausgewaschener Kieselsaureteig bei gleichzeitiger to 
Oder nach vorangegangener Verflussigung alka- 
lisch eingestellt, mit Siliconol behandelt und an- 
schliefiend getrocknet wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der Kieselsaureteig auf einen psr ^5 
Wert von 8 bis 12, vorzugsweise von 9 bis 10. 
eingestellt wird. 



59 

4 

3. Verfahren nach den Anspruchen 1 tmd 2, da- 
durch gekennzeichnet, daB das Siliconol, vorteil- 
haft als waBrige Emulsion, in Mengen von 2 bis 
8Vo, vorzugsweise SVo, bezogen auf die trockene 
Kieselsaure, zugesetzt wird. 

4. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 3, da- 
durch gekennzeichnet, daB die Verfiiissigung des 
Teiges durch Einwirkung von mechanischen Kraf- 
ten erfolgt. 

5. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 4, da- 
durch gekennzeichnet. daB die Kieselsaure bei 
Temperaturen uber 80° C, vorzugsweise bei 
120° C, getrocknet wird. 

6. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 5, da- 
durch gekennzeichnet, daB die Kieselsaure vor 
dem Trocknen durch Abpressen von der uber- 
schussigen Fliissigkeit befreit wird. 
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